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La pr^sente Invention concerne des 
proeedea de micro-encapsulation et plug particuliire- 
laent des procedfis pour encapsuler de fines gouttelet- 
tea d'un liquide hydrophile dana une phase continue 
hydrophobe. 

II a 6te propose dans la technique 
anterieure de produire des microcapsules contenant 
des solutions aqueuses d- amines en emulsionnant la 
solution aqueuse dans un liquide organique a I'aide 
d'un agent tensio-actif approprie et en fomant une 
membrane de polyaere autour des gouttelettes par 
polymerisation interfaclale. Par exemple, 11 a ete 
propose d'ajouter du chlorure de aebacoyle a la phase 
continue de manlere a produire une membrane de poly- 
amide ou d'ajouter un polyisocyanate h la phase 
continue de naniere a produire une membrane de poly- 
ta-ethane. Une foia les microcapsules produltes, il 
est ft^quemment soahaitable de remplacer le liquide 
hydrophobe constituent la phase continue par un 
liquide hydrophile, speclalenent de I'eau Cela 
s'effectue normalement en eliminant par de'cantation 
ou par centrlfugation la majeure partle du liquide 
hydrophobe et en lavant et redispersant les micro- 
capsules plusieurs fois dans un liquide hydrophile 
contenant de grandes quantity d' agent tenslo-actif . 

Dans les precedes proposes dans la 
technique anterieure, on doit prendre certaines pre- 
cautions pour eviter I'agregation des microcapsules 
3P Calament au stade du changement de phase du^ o! 
aed6 dans lequel les capsules sont p^ches les Zes 



des autres et. par exeople, des groupes chlorure • 
d'acUe libres dans la membrane de polyniere d'unc 
capsule peuvent se condenaer avec. par example, dea 
groupes amino libres residuals dana la meBbrane de 
polymere d'une deuxleme capsule de oMinifere a former 
des liaisons chimlques entre lea capsules. 

Selon la technique anterleure, 11 est 
necesaaire d'utillser de basses temperatures de 
I'ordre de O'C (la reaction est normalenent condulte 
dans un bain de glace) dans le stade de nicro-encap- 
sulation, d'ajouter le chlorure d'acide rapldement 
et de nalntenir le temps de reaction entre des 11ml- 
tes ^troitea et. au ptade de changement de phase 
d'effectuer le changewnt, qui termlne la polyairi- 
aatlon, aussi rapldement que possible aprea que la 
rfection de polymerisation s'est produlte dans la 
nesure dealree. 

Pour de noohreuses utilisations des 
microcapsules. 11 est essentlel d'^limlner complite- 
nent I'agent tensio-actif de changement de phase une 
fols que les capsules sont capablea de suspension 
Batisfalsante dana I'eau. L'ellmination complete eat 
exceptionnellement difficile et comporte en general 
de nombreusea heures de lavages reputes. 

Juaqu'a present » on pensait dana la 
technique ant^rieure qu'il etait essential d'utill- 
ser ooome phase hydrophobe un solvantayant un degr^ 

amlneT'I^r' "^"^"^ conatituant 

amine ae diffuse a partir des gouttelettea emulsion- 
neea pour devenir disponlble pour reaction avec. par 
example, un chlorure d'acide pour former la membrane 
de polymere. Ainsi. par exemple. dans des reactions 
de polymerisation interfaclale dans l.«,«,lles un 
constltuant amine protelque est polymerise par 
reaction avec du chlorure de aebacoyle, le solvant 
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uttliae pour la phase hydrophobe (et dans lequel le 
chlorure de sebacoyle eat coamodefflent Introduit dana 
1' Emulsion) eat habltuellement un mftange de cyclo- 
hezane et de chlorofome dana un rapport en polds 
de 3:1 ou de 4:1 ou un sol^ant de polarlte siallaire 
qui a un faible pouvoir dissclvaot en ce qui concerne 
le const ituant amine. 

On a trouv^ fi-^queoment quand on opere 
de cette manlere que lea paroia des microcapsules 
sont epaisses, rugueuaea et fragilea, ce qui rend 
difficile de lea debarrasaer du solvent et entralne 
des rendements medlocres en capsules. L'effet est 
particulierement sensible quand on utilise un cona- 
tltuant amine rlche en prot^lnes. 

^ pr^sente Invention est basee sur 
1' observation Inattendue qu'Il est possible de pro- 
▼oquer une reaction de polymerisation intorfaclale 
r^ellement a 1' interface d'une phase hydrophile et 
d'une phase hydrophobe sans aucune diffusion impor- 
tante du constituant amine dans U phase hydrophobe. 

La pr^sente invention fournit un pro- 
ce'de pour la production de microcapames contenant 
une solution aqueuse d'une prot^ine hydrophyle 
contenant une inultiplicite des groupes amine Ubres, 
25 caraoterifl^ en ce qu'on forme une emulsion de la 

solution aqueuse de prot^ine comme phase dlEpers^e 
dana un solvant sausiblement non-polaire comine phase 
continue et on ajoute a I'enulsion une solution d'un 
compose contenant une multiplicity de groupes capables 
de reagir avec les groupes amine pour former un poly- 
mere, sp6cialement pour former un polyaraide. 

Comme exemples de solvants sensiblement 
non-polaires. on pent mentionner le cyolohexane, le 
n-decane, un ^ther de parole 40/60 et d'autres sol- 
vants presentant une absence similaire de polarlte. 
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Le cyclohexane seul constitue un vehicule Id^al pour 
lies chlorurea d'acide comme lea chlorures de a^bacoyle 
et d'adtpoylc. n enpfiche aussi vme dLffuaLon rapide 
de la prot6ine h partir de la phase aqueuse durant le 
Btade prlmalre d'^mulsion. II peut etre oecessaire 
aussi quand on utilise certains corpa en reaction 
comne 1' anhydride succinlque, qui ne sont pas aolu- 
blea par exemple dans le cyclohexane pur, d'utiliser 
un Bolvant raixte ayant un constituant polaire dans 
lequel le corps en reaction est soluble. Dans ces 
cas, le type et la quantite du solvant polaire present 
dans le melange seront tels que le solvant de la phase 
continue alt une polarlte Inferieure a celle d'un 
n£lanse 4:1 en polds de cyclohexane et de chloroforme. 

L'utllisation d'un eolvant senaiblement 
non-polaire, comme du cyclohexane seulement. comae 
phase continue Unite la difftislon de protelne et 
permet que des oapsulea ayant des paroia liases 
reslatantea solent formees dans un domaine «tendu de 
temperature et de vitesse d'addltlon. de concentration 
et de nature des corps en reaction. 

n apparaft que la reaction de polym6, 
risatlon est provoquee a I'interface entre la phase 
aqueuse et la phase continue de solvant. nals comme 
la diffusion de protelne est sev&rement limittfe par 
la faible affinity du solvant sensiblement aon- 
polaire pour ce groupe de substances, la polymerisa- 
tion se prodult dans la phase aqueuse. 11 en resulte 
une aurface exterieure lisse des capsules, de laquella 
le solvant peut etre facilement enlev^. De plus on 
suppose aussi que comme le chlorure de sdbacoyle et 
d'autres chlorures d'acide ont une faible permeabllltg 
dans I'eau. la polymerisation est plus looaliaee k 
I'interface et est llmitee par la diffusion de protelne 
dans la phase aqueuse i I'interleur de la capsule 



Alnsi la reticulation de la paroi est liaitee k une 
zone ^trolte. donnaat une structure plus resiatante 
et BO Ins fragile. 

La protane utilis^e dans la reaction 
est une proteine hydrophUe, c'eat-a-dire soluble 
dans i.eau ou dispersable dans l-eau, contenant des 
groupes amine libres. Quand la matiere a encapsuler 
eet une matlere allaentaire ou un ingredient pour 
matiere alimentaire tel qu'un systeme aromatlsant, 
ou est un prodult phar«aceutlque. 11 est scuhaitable 
que la oembrane soit biodegradable dans la bouche ou 
dans l-eatomac pou^ permettre que le contenu des 
microcapsules soit liber^. Cela est obtenu dans la 
preaente invention paroe que la proteine est hydro- 
lysable ou d^gradable autrement d'une naniere telle 
que les chalnes polymeres formant la membrane se 
rompent et que la membrane se desagrege. 

La protSine utiHaee dans le precede 
3elon I'invention doit ividemment fitre capable de 
former une phase aqueuse auffisamment stable pour 
permettre que la phase aqueuse soit emulsionnee dans 
le solvant non-polaire. A cet effet, la proteine 
doit 4tre bydrophile c'eat-i-dire soluble dans I'eau 
ou dispersable dans I'eau. De plus, pour que Von 
obtienne une structure reticul^e satisfaisante autour 
des gouttelettes d'emulsion. les „ol.cuXes de proteine 
dans la phase aqueuse emulsionnee dolvent se trouver 
le long de la surface des gouttelettea et il est done 
prefere que les proteines ne soient pas des proteines 
pure„en globulaires dans lesquelles les molecules 
sont spberxquea. II est possible d-utiliser dans le 
precede salon I'lnvention des proteines ayant une 
structure sensibleaent Uneaire. Cest^-dire des 
proteines ayant des fragments plus ou moins sensi^ 
blement im^aires avec des fragments de p^teine 
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globulalre attaches du ooment qu'assez de gpoupea 
amine llbres sont disponiblea dans chaque a>ol6cule 
pour reaction. Bieo que de preference des proteinea 
globulalres non traitees ne soient pas utllisees 
isolement dans le proced6 selon la presente inven- 
tion, elles peuvent «re utiiisees con^ointement 
ou en melange avec des proteines sens iblenent lineal- 
res, mais dans ce caa elles ne joueront noraalenent 
que peu de rflle, ou n'en joueront pas du tout, dans 
les reactions de formation des parois. II est possi- 
ble et souvent souhaitable d'utlUser dans le proced« 
des proteines globulaires modifiees qui ont ete d^~ 
natur^es ou degrad^es de fayon a decomposer au moina 
partiellement la structure d'aaine tertialre, causant 
15 ainsi une decomposition dans la structure globulaire 
entratnant un allongement de la molecule en foumls- 
sant des fragments llneaires et en founlssant des 
groupes amine libres pour reaction. 

Les proteines utiiisees dans le procAW 
20 selon !• Invention sont de preference des proteines 
existant dans la nature plutOt que des matlferes de 
synthfese du type proteique car en general lea protei- 
nes naturelles sont plus facilement decomposees par 
activite enzymatique ou d'autres processus de bio- 
25 degradation et leurs firactions eont normalement 
toldrees par les animaux vivants, tandis que les 
matiires de synthase du type proteique ne sont 
quemment pas biodegradables ou alors se decomposent 
pour donner des fragments toxiques ou nulslbles 
30 autrement ou pas susceptibles d' ingestion. 

Pour que la protelne contienne des 
groupes amine libres pour reaction avec le deuxleme 
compose, la proteine doit contenir une proportion 
relativement forte d'amlno-acides contenant deux 
groupes amino, specialen^ent de Vslne, d'arginine ou 
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d'histidiae, ou contiennent de I'acide aspartique 
ou de I'aclde glutamlque sous la forne dekurs 
aBldes, c'est-4-dlre de 1-asparaglne ou de la glu- 
tanine. 

n n'est pas essential que les matieres 
protaques utills^ea dans la reaction aoient coMpos^es 
de proteine pure et en falt.il est ft-equemment avanta- 
geux que la proteine soit utiliaee sous la forme d'un 
constituent d'un melange complexe de matierea exls- 
tant dans la nature. Cowne exenples de telles matlfe- 
rea, on peut mentionner I'oeuf, le jaune d'oeuf, des 
oeufs de poissona, tels que des aufa de morue, et 
certaines formes de petit-lait denature. 

Des exenples de protelnes qui peuvent 
15 etre utilisees dans le procedi selon I'inventton, 

qui rempliasent les conditions consistant a etre 
hydrophlles et seosiblement linealres ou qui peuvent 
etra trait«es pour etre rendnes hydrophiles et sen- 
sibleaent lineairea, sont I'temogloblne, dea prota- 
mines coBBe la salmine. des histonea comme I'histone 
du foie, la globulins et la bSta-lactoglobuline, 
dea albunlnes comme I'alpha-lactalbumine, I'oval- 
bumlne ou I'albuaine da aerum, des glutellnes, qui 
de preference ont et6 degrad«cs, et dea sclero- 
protelnes solubilisees. Comme indique' ci-deBSus» 
la proteins peut 6tre utlllse-e telle quelle ou 
comme constltuant d'un melange complexe contenant 
la proteine. 

Comme exemples de proteines hydrophiles 
ou de melanges contenant des proteines hydrophiles 
on peut mentionaer Voeuf entier, le jaune d'oeuf,' 
I'hemoglobtne, le lalt concentre gras, des petita 
laita denatures et lea oeufs de morue. N-importe 
queues proteines hydrophiles ayant asaez de groupes 
NHg r^actifa peuvent 6tre utilis6ea dans la formation 
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d'une parol de capsule. Dea solutions et dlspewions 
aqueuses de prot^ne ayant une teneur en proteine de 
20 Jt en poida ou plus sent erficaces pour utilisation 
dans le procWe. Comme indlqufi ci-dessus. une matlere 
protelque qui n'est pas utiUsable pour la reaction 
de formation de parol peut etre incluse dans la phase 
aqueuse & encapsuler, n«is en general de telles pro- 
telnes ne partloiperont pas a la reaction de foroation 
de la parol des capsules. 

Quand une proteine comestible est en- 
capsulee scion la presents Invention, done facilement 
pour produlre des mlcro-oapsules comestibles blode- 
gradables, les microcapsules ont une utility partlcu- 
llfere coame nourriture pour entretenlr la vie d'anl-- 
oaux aquatlques, tela que des polssons ou des crus- 
taces ou leurs larves. pour dispersion dans I'eau 
contenant les anlmaux h nourrir. 

Comme compose contenant des groupes 
amino riactlfs. on utilise de preference le chlorure 
d'aclde ou I'anhydrlde d'un acide carboxyllque dl- 
ou polybaslque. de preference d'un acide di carboxyllque 

^ chlorure d' acide s6bacique 

d'aclde aclplque, d'aclde phtallque, d'aclde t^riphta- 
Uque ou d'aclde succinlque, ou d'un acide trlcarboxy- 
Uque, comme l-acide citrique. L'anhydrlde succinlque 
peut etre donni comme exemple d'un anhydride d'aclde 
approprie. 

On peut falre varler la grosseur des 
microcapsules entre de largea Umites, suivant leur 
utilisation finale, en falsant varler la grosseur des 
gouttelettes dispersaes de phase aqueuse contenant une 
amine. Alnsi, des capsules d'un dlametre comprls entre 
10 microns environ et 500 microns environ pauvent fitre 
preparees ^ volonte, en reglant le degre de dispersion 
ae la phase aqueuse. 
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L'utilisation d'un agent tensio-actW 
est utile pour regler la grosseur des capsules durant 
la formation de l-emulsion et a aussl un effet sur ]a 
Vitesse de foraation des paroia, probablenent parce 
que cet agent favorise le contact entre la phase 
aqueuse et la phase solvant. Comme agents tensio- 
actifa particulifereaent utillsables, on peut men- 
tionner des alcoyl-phenols sulfon^s. tels que ceux 
vendue sous le noa coaaerclal -Span 85", la lecithine 
et 1. ester de glyceride d-acide lactlque dlsponible 
dana le commerce sous la designation -Lactodari'. Uh 
agent tensio-actlf n'est pas essentlel dans le present 
procedfi, toutefols, et U peut 6tre omis. 

Pour 1* operation de changeaent de 
15 phase, on laisse d^poser les capsules et oo ^liaine 
par decantation la phase de suspension en excea. Les 
capaulea peu^ent etre lavees ensuite avec un liqmde 
organlque mis, sp6cial«ent du cyclohexane, pour 
ellaination des traces d 'agent tenslo-actlf, elles 
20 peuvent 6tre aeparees du solvant, par exeaple par 
s^diaentatlon ou centrlfugatlon, et ensuite redis- 
persees dana un llqulde hydrophile coame de I'eau. 

Durant 1« operation de changeaent de 
phase, 11 est habituellement n^cessaire que soit 
25 presente une matlere ayant une aotivlte de surface 
pour favoriaer la dispersion des capsules dans la 
phase hydrophile, par example aqueuse. Quand les 
capsules sont prevues pour utlliaation huaaine ou 
animale, de preference cet agent tensio-actlf n'est 
30 pas un detergent, ce qu'on pensait anterleureoent 
etre nicessaire, parce que le detergent doit etre 
finalement ellame. Plutflt, la aatiere tenslo-active 
peut etre, par exemple. un collolde protecteur conae 
de l.alcool polyvinyllque ou de la gelatine, ou une 
35 aatiere telle que la Wclthlne, ou un ester d'un 
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glyc^rlde. comme un aster d-aclde lactlque d-un 
»onoglyc«ride. On a trouve que de telles matierea 
ou blen sont faclien.ent ^Umlnables ou blen n'ont 
paa besom d'etre ellmin^ea. De plus, pour eviter 
une rupture des capsules durant l-op^ration de chan- 
gement de phaae et par la suite, n est freque^ent 
souhaxtable d'equllibrer la presaion osmotique en 
ajoutant une substance diaaoute a la phaae de sus- 
pension. Cela peut etre ottenu en utilisant de fortes 
proportions d'agent tenslo-actif ou. en I'absence 
d agent tensio-actif, en ajoutant des quantites 
Hpproprieea de substances Inorganlques dlssoutea. 

Le precede selon la presente invention 
est a peu pres ind^pendant de la temperature et a 6te 
»is en oeuvre dans un Intervalle de tecp^rature allant 
Jusqu'A 40-C. Blen que les basses temperatures cou- 
raoanent utillsees dans la technique ant^rleure puissent 
aussx atre utilis^es avec le present proc^de. il est 

20 fr'T"' travailler a la teraperature 

amblante. U polymerisation se produit plus rapide^ 
ment ft des temperatures plus eleveea. mais comme le 
point final de la reaction eat gfoeralement determine 
par la non-diaponlbiUte de corps en reaction, 11 y 
a peu d'avantage i utlliser des temperatures plus 

O elev^es. 

I* precede selon 1' invention presente 
un certain no^bre d'avantages par rapport aux proc^des 
de la technique anterieure pour la micro-encapsulation 
de diverses matieres en solution aqueuse. Parml ces 
avantagea, on peut mentlonner : 

™* Si'ande variety de matiferea du 
type proteique peuvent etre encapsulees outfiUsdes 
dans la formation des capsules sans la necessity d'une 
determination et d'un r^glage precis de la temperature 
ou d'une concentration et de vitesses d'addition 
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precises du chloinire d*aclde ; 

b) la concentration de la polymfrisa- 
tlon dans la region de 1' interface entre les phaaea 
prodult une parol qui est suff ifiaimnent robuste pour 

5 r^sister au s^chage ; 

c) le proc^de permet d'exclure de la 
reaction tant les diamines tris reactives k chalue 
court e que le chlorof orme , qui sent potent iellement 
toxiques ; 

10 d) 1* absence de diamines k chatne 

courte permet la formation, par simple reticulation 
de proteine, de parois qui sent susceptllfes de 
digestion etizymatique dans l*estomao ; 

e) les capsules apres lavage peuvent 
15 etre secheea at rehydratees d»une maniere satisfan- 

sante sans agglomeration^ permettaat ainsi un sto- 
ckage lllimite et une reduction du volume ; 

f ) lea capsules sont stables pendant 
ausqu'a 6 nois, ou mfime plus longtempa, dans I'eau 

20 douce , une solution saline, et dans I'eau de ner 
naturelle pendant jusqu'^ 9 jours ; 

g) tandis que dans les precedes d© la 
technique antgrieure de grandes quantltes de la phase 
continue ou de suspension ^talent souvent n^cessai- 

25 rea, par exemple jusqu'a un rapport de 12:1 en volume 

avec la phase discontinue ou suspendue, ce rapport 
peut etre reduit a un niveau ausal has que de 6:1 en 
utilisant la presente invent ion , par exemple quand 
la phase de suspension est du cyclohexane pur. 

3^ Bien que 1' invention ait ^te decritc 

d'une maniere generale avec reference seulement k 
1' encapsulation par polymerisation interfactale fai- 
sant intervenir la formation d»un polyamide, on com- 
prendra que d'autres reactions de polymerisation par 

35 condensation, par exemple des reactions de formation de 
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polyur^e, se produiront a 1' Interface entre les deux 
phases d'une emulsion, et que le proc6de selon 1' In- 
vention est egalement applicable a un tel processua 
de polyaerlaation. Pour une reaction de fonation de 
polyurae, un melange de diisocyanate et d'un cataly- 
seur tel qu»une alcanolaftlne, par exemple la dim§- 
thylethanolamlne, est utile comme constltuant r^actlf 
avec lea groupes amine. Le catalyseur sera normalement 
Indus dans la phase aqueuse. 

On comprendra mieux la presente inven- 
tion et aes nombreux avantagea en se ref^rant aux 
exemples particuliers suivanta, donties a titre 
d« illustration. Sauf indication contralre, toutos 
les parties indiqu^ea dans lea exemples sont des 
parties en volume et toua les pourcentages sont des 
pourtfentagea en polds. 

Exemple 1 

5 parties d'une solution aqueuae & 
30 % en polds d'oeuf entier s^ch^ par pulverisation 
sont ^mulsionnees dans 25 parties de cyclohexane 
auxquelles on a ajoute 2 % en poids de lecithine. 

On forme 1" emulsion en utilisant une 
h61ice k deux pales, la duree de I'enulslonneroent 
etant de k minutes et !• emulsion resultante 6tant 
constitute de gouttelettes de 50 i 100 microns de 
diamHre, 

On ajoute de maniere reguli^re a 
l^^mulsion, en une p^rlode de 10 secondes, 0,15 par- 
tie de chlorure d'adipoyle dans 10 parties de cyclo- 
hexane. On continue la reaction pendant 10 minutes 
a 23,5"C. 

On laisse deposer les capsules formees 
et on decante le cyclohexane. On lave ensuite les 
capsules deux fois avec 25 parties de cyclohexane 
et flnalement avec 25 parties de cyclohexane conte^ 
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nant 0,25 partie de leclthlne. Apres une sWimentation 
finale, qui demande 3 minutes environ, on d^cante tout 
le cyclohexane. On reprend ensulte les capeules dans 
50 parties d'une solution aqueuee chaude a 15 J6 en 
poidB de gelatine et on agite rapidement pendant 2 a 
3 minutes. On a^oute ensuite 750 parties d'eau a 35»C 
environ, tout en agitant encore* 

On obtient des capsules jaune pSle 
tton-arelott^reea ayant de 50 & 100 microns de diametre. 

On separe les capsules de I'aau sur un 
tamis en Nylon et on les seche toute une nuit apres 
lavage a I'eau pour eliminer la gelatine en exces. 
Lea capsules s^chees pourraient §tre rehydratees 
siqipleinent par agitation dans I'eau chaude • 

Exemple 2 

5 parties d'une solution aqueuse k 20 % 
d^hemo^iue bovine contenant 0,015 partie de dimethyl 
ethanolamine sont emulsionnees dans 25 parties de 
cyclohexane contenant 7 partie de "Span B5" en uti- 
lisant une helice k quatre pales, la dur^e de l»e- 
mulsionnement etant de 5 minutes et 1» emulsion r6sul- 
tante etant constituee de gouttelettes de 5 alOO mi-- 
crons de diametre. 

10 parties de cyclohexane contenant 
0,5 partie de diph6nylmethane-4,A'-diisocyanate aont 
ajoutces de manlfere r€gulifere en une periode de 
20 secondes et on continue la reaction pendant 
7 minutes i une temperature de 17"C. 

On laisse deposer les microcapsules 
et on decante le cyclohexane. On lave ensulte les 
capsules deux fois avec 25 parties de cyclohexane, 

Apres sedimentation Xinale et decan- 
tatlon du solvant, on reprend les capsules dans 
50 parties d'une solution aqueuse chaude ^ 15 X en 
poids de gelatine et on agite rapidement pendant 
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2 a 3 minutes. On ajoute ensuite 300 partlea d'eau a 
35**C environ tout en continuant 1' agitation. 

On obtient d'excellenteB capsules 
rougefltres tant avant qu'aprea sechage. 
5 EXeaples3 a 17 

On suit de manl^re generale le mode 
op^ratoire de I'exemple 1 en utiliaant divers corps 
en reaction et diverses conditions de reaction comme 
indique dans le Tableau suivant. Dans chaque cas, on 
10 obtient d'excellentes capsules qui peuvent 6tre se- 

cWes et rehydratees. 
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Hb ■ hemoglobine bovine 

Cyclohex - cyclohexane 

Seb. cl. « Chlorure de Sebacoyl 

Add. cl. = chlorure d'adipoyle 

Succ. d. s chlorure de succinoyle 

Terepb. cl. » chlorure de terepbthaloyle 

Succ. Anh. » Anhydride Succialque 

Cbl. m Chlorofome 



Exempla 16 

100 granues d'oeufs de morue congeles 
sont decongel6s et homogeneisea en utlllsant un tube 
et un plongeur. On fait passer le melange resultant 
i travers un tanlB en Nylon de 0,5 min et on le melange 
avec 5 cm de glycerol. U poids total de natiere 
recuellli est de 63 greiBmea. On place cette matlere 
dana un b^cber de 500 cb^, on a^oute 250 cm' de 
cyclohexane et 0,5 % de lecithine d'oeuf et on hoao- 
genelse le m£lange en utillsant un agitateur 2i grandc 
vitesae pendant 10 minutes de manlfrre & produlre une 
emulsion ayant une grosseur de gouttelettea de 50 k 
150^. On ajoute 1,5 gramme de chlorure de succinoyle 
dans 80 cm de cyclohexane et on continue la reaction 
pendant 8 minutes. On lalBse depoaer lea capsules et . 
on decante le cyclohexane. On lave ensulte les capsu- 
les quatre fois avec chaque Jfois 50 cm^ de cyclohexane 
et on continue ensulte le traltement comme dans I'exem- 
ple 1. 
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REVEWDICATIO^ 

1 - Ub proc^d^ pour preparer des micro- 
capaiaea contenant une solution aqueuse d'une protdine 
hydrophile contcnant une multipllclte de groupcs amine 
librea, caract^ria^ on ce qu'on forme une emulsion de 
la solution aqueuse comme pha^^e dispers^e dans un 11- 
quide qui eat un non-soXvant pour la prot^lne et 
qui eat senaiblement non-polaire ou qui a une polarity 
inf^rieure h celle d'un melange 4:1 en poids de cyclo- 
hexane et de chloroforme comme phase continue, et on 
ajoute k I'dmulaion r^sultantc une solution d'un compo- 
atf contanant une multiplicity de groupes capables de 
r^agir avec lea groupea amine pour former un polymere 
de naniere qu»une rfaction de polym^riaation par conden- 
sation interfaciale se produlse entre la protelne at 
ledit compost pour former des microcapsules avec una 
parol constituee & peu prea completement de protelne 
rdtieul^c. 

2 - Un proced^ selon la revendication 1, 
caractdria* en ce que la protelne est une proteine 
ajrant una structure aenaiblement lindaire. 

3 - Un proced^ selon l»une des revendica- 
tlona 1 et 2, caractirisrf en ce que la proteine cat 
une prot6ine globulaire et a M modifiee par destruc- 
tion, au molna partielle, de sa structure d' amine ter- 
tiaire. 

4 - Un proced^ selon I'une des revendications 
1 a 3, caracteris^ en ce que la protelne est une pro- 
telne existent dans la nature. 

5 - ttoL proc^dd aelon l»une des revendications 
1 k 4, caracteris^ en ce que la protelne contient une 
proportion relatlvement forte d'amlno^cldes contenant 
deux groupes amine ou contient au ooins certains amino- 
acldes sous la forme de leura amidea. 
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6 - Dn procidi selon I'une des rerendl cations 
1 i 5, caractdria^ en ee que la prot^lne est presente 
sous la forme d'un conatituant d'un melange conpiexe 
de matlferea exlstant dans la nature. 

7 - Un precede selon la revendication 6, 
caractirls^ en ce que lo melange eat de I'oeuf, 
du jaune d'oeuf, du petit-lalt denature, du lalt con- 
cents gras ou de l»oeuf de polason. 

8 - Un proc^d^ aelon la revendication 7 
caract^rla^ en ce que I'oeuf de poisson est de l-oeuf 
de norue. 

9 - Oh procid^ selon I'xme des revendlcatlona 
1 i 5, earact^riad en ce que la prot^lne est de I'Wdio- 
globlne. 

10 - Un proc^d* selon l-une des revendicatlons 
14 9. earact«rls< en ee que la phase aqueuae encapsu- 
16e. en plus de la prot^ine. ou de la aatlfere contenant 
de la prot^lne, contient d-autres conatltuants qui ne 
partlcipent paa & la reaction de polymerisation. 

11 - Un procSdi selon I'une des revendlca- 
tlons 1 h 10, caractdrls* en ce que la solution aqueuse 
de protelne a une concentration d*au molns 2095 en 
poids. 

12 - Un procWe selon I'une des revendica- 
25 tions 1 i 11, caract^rlsi en ce que le compost qu'on 

fait reaglr avec la protelne est un ohlorure d'acide 
ou un anhydride d'acide ou un acide carDonylique di- 
ou poly-basique, 

13 - Tfa procM^ selon la revendication 12, 
caract^riae en ce que le cogpose est du ohlorure de s^ba- 
coyle, du ohlorure d'adipoyle, du chlorure de t^r^- 
phtaloyle ou de 1 'anhydride auccinique. 

14 - Un procid^ selon I'une des revendica- 
tions 1 i 13, caract^ris^ en ce que le compost est un 
polyisocyanate et que la solution aqueuse de la pro- 
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telne contient ausal un cat«ayseur pour une reaction 
de formation de polyuree. 

15 - Un proc^d^ selon la revendication n, 
caractftpis* en ce que le polyiaocyanate est du di- 
phenylethane dUsocyanate. 

16 - Un proc^d^ aelon I'une dee rewndications 
1^ et 15, caract^ris^ en ce que le catalyseur est la 
dimethyl ^thanolanlne. 

17 Uo proced6 selon I'une des revandlca^ 
tlona 1 i 16, caraot6rls6 en ce que le llqulde de la 
phase continue est du eyclohexane, du n-^d^cane ou de 
l'4ther de petrole 4o/60. 

18 - On procBde selon I'une des revendica- 
tiona 1 i 17, caracterlse en ce qu'apres la fin de la 
reaction, les capsules sont 8^ar6e8 de la phase conti- 
nue et dispersees dana de l»eau. 

19 - Un precede selon la revendication 18, 
caracterlse en ce qu'un compost ayant une activity de 
surface est present pour favorlser la diaperaion dans 
l*eau. 

20 - Un proc6d^ selon la revendication 19 
caracterlse en ce que la matlere ayant une activity 'de 
surface est un compose non-detergent. 

21 - Un proced^ selon la revendication 20, 
caracterlse en ce que la matlere ayant une actlvite de 
surface est un collotde protecteur. 

22 - Un proc^d« aelon la revendication 21, 
caract^ris^ en ce que le collolde protecteur est de 
I'alcool polyvinyllque ou de la gelatine. 

23 - Un proced^ selon la revendication 20, 
caracterlse en ce que I'agent tensio-actif est de la 
l^cithine ou un ester d'uB glyceride. 

• « " "° ^'^"'^'^ ^^^""^ revendloations 
18 a 23, caracterlse en ce qu'une substance dissoute est 
presente dans I'eau en quantite suffisante pour Squill- 
brer la preasion osmotlqqe 4 I'lnterleur et a I'extS- 
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rleur des capsules. 

25 - Les microcapsules ayant une parol de 
prot^lne reticia^e produltea par un procede selon I'une 
des revendicatlona 1 a 24. 



